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Abstract 



1. A filter element comprising at least one non porous end plate (1, 2) made of a ceramic, carbon, glass, metal or 
synthetic material pierced by holes, and a plurality of tubes (3, 4) made of porous ceramic or porous carbon material, 
fixed in the holes of the end plate through connections (5, 6, 7, 8) of a material which fills the spaces between the 
end of the tubes and the holes of the end plate, characterized in that this material is chosen from the group 
constituted by an enamel, a glass, a sintered ceramic material, carbon, a cement and a metal. 
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Description 

Element de filtration et procedes de fabrication 
de cet element 

La presente invention concerne un element de 
filtration, comprenantau moins une plaque d'ex- 
tremite non poreuse en ceramique, ou en carbo- 
ne, ou en verre, ou en metal, ou en matiere syn- 
thetique, percee de trous, et une pluralite de 
tubes en ceramique poreuse ou en carbone po- 
reux, fixes dans les trous de la plaque d'extremite 
par l'intermediaire de raccords en un materiau 
remplissant des espaces entre I'extremite des 
tubes et les trous de la plaque d'extremite. Un tel 
element est connu, par exemple a partir du docu- 
ment FR-A 2 123 504. L'invention s'etend en outre 
a des procedes de preparation d'un tel element. 

De tels elements de filtration conviennent pour 
assurer la filtration de liquides, notamment dans 
des dispositifs de sterilisation de liquides alimen- 
taires tels que celui qui a fait I'objet du document 
FR-A2473 313. lis conviennent aussi pour assurer 
l'epuration de gaz, notamment de gaz tres 
chauds et/ou corrosifs. 

Ces elements comportent deux plaques d'ex- 
tremite, le fluide a filtrer circulant a I'interieur des 
tubes, d'une extremite a I'autre de ceux-ci, et un 
filtrat passant a travers les tubes poreux, dans le 
cas de la filtration dite «tangentielle». Us ne corn- 
portent qu'une seule plaque d'extremite percee 
de trous dans le cas de la filtration dite directe, 
une autre plaque disposee a I'autre extremite des 
tubes, celle-ci fermee, ne servant qu'a la mainte- 
nir rnecaniquement. 

La presente invention a pour but de procurer 
des elements filtrants utilisables avec des fluides 
a filtrer tres chauds ou corrosifs, foncttonnant 
avec une difference de pression elevee entre le 
fluide a filtrer et le filtrat et nettoyables a I'aide de 
fluides corrosifs. 

L'element de filtration selon l'invention est ca- 
racterise en ce que le materiau des raccords est 
choisi dans le groupe forme par un email, un 
verre, une matiere ceramique frittee, un ciment, 
du carbone, et un metal. 

Selon un mode de realisation de l'invention, 
notamment (orsque ce materiau est constitue par 
un email ou un verre, il vient colmater les pores 
de la zone d'extremite des tubes au niveau de la 
plaque d'extremite. 

Selon un mode d'execution de l'invention, le 
diametre interne de chaque tube est egal au dia- 
metre interne du trou correspondant de la plaque 
d'extremite, et I'extremite du tube est disposee 
dans un epaulement de la plaque du cote interne 
de l'element. 

Selon un autre mode d'execution, le diametre 
externe de chaque tube est legerement inferieur 
au diametre interne du trou correspondant de la 
plaque d'extremite, et ce dernier est entoure du 
cote externe de l'element d'un epaulement qui 
est egalement rempli par le materiau du raccord. 

Les tubes peuvent comprendre une couche 
epaisse a pores relativement gros, et au moins 
une couche plus mince a pores plus fins. Dans ce 



cas, la couche efpores plus fins peut venir recou- 
vrir la surface de chant de I'extremite du tube, 
ainsi qu'une partie de la surface externe de cette 
extremite. 

5 L'invention s'etend en outre a des procedes de 
fabrication de tels elements. 

Selon un premier procede, lorsque le raccord 
est en un email ou un verre, apres avoir introduit 
les extremites des tubes dans (es trous d'une 

w plaque d'extremite et rempJi au moins en partie 
I'espace subsistant entre chaque tube et la 
plaque d'une barbotine tres concentree d'une 
poudre de I'email ou de verre, on soumet la zone 
des extremites des tubes et de la plaque a une 

75 cuisson entramant une fusion au moins partielle 
de I'email ou du verre et le remplissage par capil- 
larite, par cet email ou ce verre, de la totalite de 
cet espace et des pores des extremites des tubes 
au voisinagede la plaque. 

20 On peut aussi colmater au cours d'une premie- 
re cuisson les pores des extremites des tubes en- 
tourees de la barbotine, avant de remplir au 
moins en partie I'espace subsistant entre chaque 
tube et la plaque de la barbotine et de soumettre 

25 la zone des extremites des tubes et de la plaque a 
la cuisson. 

Selon un autre procede, lorsque le raccord est 
en une ceramique frittee, apres avoir introduit les 
extremites des tubes dans les trous de la plaque 

30 d'extremite, et remplit I'espace subsistant entre 
chaque tube et la plaque d'une barbotine d'une 
poudre de la ceramique, on soumet la zone des 
extremites des tubes et de la plaque a un traite- 
ment thermique assurant le frittage de la matiere 

35 ceramique. 

Selon une variante, on peut remplacer la bar- 
botine de poudre ceramique par une matiere qui 
peut etre decomposee par chauffage pour deve- 
nir le materiau de raccord. On peut ainsi utiliser 

40 un ciment refractaire, un ciment a base de phos- 
phate d'aluminium, une pate d'alumine hydratee, 
un polymere mineral ou organo-mineral. 

Si necessaire, on repete a plusieurs reprises les 
operations de remplissage de I'espace subsistant 

45 entre chaque tube et la plaque et de traitement 
thermique de frittage jusqu'a obtenir une etan- 
cheite parfaite de la jonction entre les tubes et la 
plaque. 

II est decrit ci-apres, a titre d'exemples et en 
so reference aux figures schematiques du dessin 
annexe, des elements de filtration selon l'inven- 
tion et leurs procedes de fabrication. 

La fig. 1 represente en coupe un element fiU 
trant, dont deux tubes poreux seulement sont re- 
55 presentes, pour plus de clarte. 

Les fig. 2, 3 et 4 representent en coupe le rac- 
cordement d'un tube a une plaque d'extremite, 
selon trois variantes de realisation. 

La fig. 5 represente en coupe une premiere va- 
60 riante de raccordement a une plaque d'extremite 
d'un tube comportant une couche epaisse a gros 
pores et une couche interne mince a pores plus 
fins. 

Dans la fig. 1, l'element filtrant comporte deux 
65 plaques circulaires d'extremite 1 et 2. Le fluide a 



3 



0 092 839 



4 



filtrer arrive par la gauche de fa plaque d'extremi- 
te 1 dans les tubes cylindriques poreuxtels que 3, 
4. Un filtrat traverse les tubes poreux, puis est re- 
cueilli par une tuyauterie d'evacuation, non re- 
presentee. Line fraction residuaire est evacuee a 
la droite de la plaque d'extremite 2. 

On comprendra qu'en pratique un element fil- 
trant comporte un plus grand nombre de tubes, 
par exemple 19 tubes formant un faisceau com- 
pact a ecartement regulier. 

Les plaques d'extremite sont par exemple en 
alumihe dense a 97%, et percees de trous de dia- 
metre legerement superieur au diametre externe 
des tubes poreux. Elles peuvent etre aussi en 
d'autres materiaux, tels qu'un verre, un. autre 
oxyde metallique fritte, tel que la silice ou la zir- 
cone, du carbure de silicium, du nitrure de sili- 
cium, de I'oxynitrure de silicium et d'aluminium 
(SiAION), un borure, du carbone, un metal ou une 

matiere synthet[q_ue._ 

Les tubes poreux ont une epaisseur .de quel- 
ques millimetres, par exemple 1 ,5 mm. ieur poro- 
site est de 25 a 45% en volume, et le diametre 
moyen des pores de 2 a 50 am. Lorsqu'ils corn- 
portent une couche de porosite plus fine, le dia- 
metre des pores peut etre compris, dans cette 
couche entre 0,002 et 40 um. lis peuvent com- 
porter une premiere couche d'epaisseur, par 
exemple 20 u.m, et de diametre de pores de quel- 
ques microns, par exemple 1 a 3 u,m. lis peuvent 
aussi comporter une seconde couche de porosite 
encore plus fine, celle-ci ayant sensiblement la 
meme epaisseur, avec des pores de diametre 
quelques dixiemes de micron. Us sont de prefe- 
rence en alumine de.purete superieure a 99,9%, 
mais peuvent etre aussi en un autre oxyde metal- 
lique fritte, en un carbure, un nitrure, ou de I'oxy- 
nitrure de silicium et d'aluminium (SiAION), en 
un borure, en verre fritte ou en carbone prepare 
par cuisson de grains de carbone enrobes dans 
un liant organique. 

Les tubes poreux sont fixes de facon etanche 
dans les plaques d'extremite par les raccords 5, 6, 
7, 8. Ceux-ci sont soit en un materiau non poreux, 
soit en un materiau poreux dont le diametre 
moyen des pores est inferieur a celui de la 
couche a porosite la plus fine des tubes de filtra- 
tion. Ce materiau peut egalement remplir la poro- 
site des tubes dans les zones ou ils sont inseres 
dans les plaques d'extremite et un peu au-dela, 
de facon a eviter toute fuite le long des raccords. 

Avec des plaques d'extremite et des tubes po- 
reux en alumine, les raccords sont de preference 
en un email a base d'alumine, de silice, d'oxydes 
alcalins et alcalino-terreux, dont la temperature 
de fusion est voisine de 1300°C. lis peuvent etre 
aussi en un verre, en un materiau ceramique 
consolide parfrittage, tel qu'un oxyde metallique, 
un carbure, un nitrure, ou de I'oxynitrure de sili- 
cium et d'aluminium (SiAION), un borure, du car- 
bone, un ciment, ou un metal. II convient naturel- 
lement de veiller a ce que les coefficients de dila- 
tation des plaques d'extremites, des tubes po- 
reux et des raccords soient proches les uns des 
autres. 



Les raccords en email ou en verre sont de mise 
en oeuvre facile et assurent une etancheite parfai- 
te. 

Les raccords en poudre ceramique frittee de 
5 meme nature que le materiau des tubes et pla- 
ques ont les avantages suivants: 

- pas de contraintes thermiques, puisque les 
coefficients de dilatation des tubes, raccords et 
plaques sont identiques, 

10 - la resistance a la corrosion du raccord n'est 
pas inferieure a celle des tubes et des plaques, ce 
qui elimine une source de pollution eventuelle 
des fluides a filtrer, s'ils sont corrosifs, 

- les raccords sont aussi refractaires que les 
15 tubes et les plaques, ce qui est avantageux pour 

la filtration de gaz tres chauds. 

Dans le raccord entre tube et plaque d'extremi- 
te represents en fig. 2, la plaque d'extremite 
comporte un epaulement circulaire 13 de dia- 

20 metre superieur au diametre externe du tube. Le 
materiau 14 du raccord est dispose entre la face 
d'extremite du tube et I'epaulement, ainsi que sur 
le pourtour du tube dans I'alesage borgne forme 
dans la plaque. Un bourrelet 15 deborde sur la 

25 face interne de la plaque d'extremite. Le materiau 
du raccord impregne par ailleurs la zone 10 de 
Textremite du tube au voisinage de la plaque 
d'extremite, de facon a boucher sa porosite et a 
eviter ainsi toute fuite par le raccord. 

30 Dans le raccord represents en fig. 3, le trou de 

la plaque d'extremite est de diametre interne le- 
gerement superieur au diametre externe du tube. 
Le materiau du raccord est dispose dans le trou 
autourde Textremite du tube, et forme un bourre- 

35 let 15 autour de Textremite de ce dernier du cote 
interne de la plaque. II impregne egalement la 
zone 10 de Textremite du tube, de facon a eviter 
toute fuite prenant naissance dans celle-ci. 

Le raccord represente en fig. 4 comporte un 
epaulement circulaire 16 du cote externe de la 
plaque d'extremite. Le materiau du raccord 14 est 
dispose tout autour du tube dans le trou de la 
plaque tubulaire, et remplit egalement la couron- 
ne circulaire 17 formee dans la plaque d'extremi- 

45 te. II forme encore un bourrelet 15 du cote interne 
de la plaque et impregne Textremite du tube sur 
la meme zone que dans les cas des figures prece- 
dentes. 

La fig. 5 represente un raccord entre une 

50 plaque d'extremite et un tube 3 comportant une 
couche interne de porosite plus fine 3B. Cette 
couche se prolonge par une couche 3C recou- 
vrant la surface d'extremite du tube, et une 
couche 3D recouvrant sur une certaine longueur, 

55 jusqu'au-dela de la face interne de la plaque d'ex- 
tremite, la surface externe du tube. Le raccord 
peut presenter alors la meme forme que selon la 
fig. 4, avec un epaulement du cote de la face ex- 
terne de la plaque d'extremite. Dans le cas ou le 

50 materiau du raccord est constitue par un email ou 
un verre, il vient colmater la porosite des tubes 
dans la zone inseree dans la plaque d'extremite. 
S'il est constitue par une matiere ceramique frit- 
te, le colmatage depend de la dimension des 

65 pores et peut alors etre limite a une partie de la 
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couchefine situee dans la zone de raccordement 
H est decrit ci-apres en reference aux exemples 
1 «T^*cuL de fabrication d'elements ■ «- 
trants selon Invention, avec raccords en email 
"SZZSfm^ en alumine frittee, en c.ment ou 
enun alliage metallique. 

Exemple 1: raccord constitue par une matiere ce- 

"o'n "Ip^des tubes poreux par un , proc.de 
analogue a celui decrit dans I'exempleldu docu- 
ment FR-A-2 463 63B, a partir d'une pate consti- 
S'e d'un melange de 75% d'alumine : electro on- 
due de dimension moyenne de gr ams_ M ™™* 
ex de 25o/ 0 d'alumine «Alcoa» de surface spect 
- tut d'environ 1 nWg. que I'on ajoute , . i un me- 
lance de 10 a 15% de petrolatum et de 10 15 A 
'iTg^d. .Modocol. a 10%. oes pourcentage 
etant exprimes en poids par rapport a I alumine 

• ^L^pate ainsi preparee est extmdee sous , un. 
pression de 100 bars sous forme de tubes d une 
longueur de 750 mm. d'un diametre exteneur 
m mm et d'eoaisseur 1 ,5 mm. 
1 °oTsecne ensuite les tubes a 100'C : d. fjcon , a 
en eliminer les solvants organiques et les curt en 
atmosphere reductrice a 1750°C. Les tubes obte- 
Ts ont un diametre moyen de pores de 15 gn 

On effectue ensuite une premiere operation 
d'engobage a I'aide d'une suspension aqueuse a 
9 So en poids d'alumine «Ba,kowsk. 5AO» On 
o'btfent une bonne dispersion en soumettan 
Rnna de cette suspension a un brassage a 60 1/ 
min pendant 15 h dans une bouteille en po.yethy- 
£ne de 200 mm de diametre et 400 mm de lon- 
lene de zuu mm de 4 kg de billes en cera- 

gueur, avec une cnarge oe h ivy 
miquede 20 mm de diametre. mnnte r 
On effectue alors I'engobage en fa.sant monter 
sous oression et descendre la suspens,on dans 
chaoue tube pose en position verticale sur un a,u- 
tane ^nch^elie a la cuve contenant la suspen- 
sio'n. Ce«e operation dure 4 a 5 secondes. On 

^•r'Sage. on soumet .'interieur de 
cheque tube mis en rotation a un brassage, de fa- 
rnn a eliminer I'alumine en surepaisseur. 
Q °0 effectue alors un deuxieme engobage au 
moven d'une suspension preparee par melange 
?e ?S ml d'une barbotine A definie c-dessous de 
ml de petrolatum et de 40 g d'essence de tere- 

benthine. . . 

La barbotine A est constituee: 

d'une alumine Baikowski 5 AO du commerce cal- 
rZt i 1450-C presentant une surface spec.f.que 
defordre delmVg et une granulomere repartie 

entre 1 et 5 \im. . ..__.,„_. 

de 7 5% du poids d'alumine seche desucre, 
S 0 83% du poids d'alumine seche d'alcool ben- 

^e 0 26% du poids d'alumine seche de sulfoxi- 
de^ duToidTd'a.umine seche de co.ophane 
destsVo du poids d'alumine seche d'hui.e de .in; 
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de 112% du poids d'alumine seche d'essence de 
terebenthine. 

On obtient une bonne dispersion de I'alumine 
en soumettant une quantite de barbotin A cor- 
r^oondant a 800 g d'alumine a un brassage i rai- 

teille en polyethylene de 200 mm de diametre et 
400 mm de longueur, avec une charge , d 4kg de 
billes en ceramique de 20 mm f ^-ametre^ 

(.'operation d'engobage est effectuee i comme 
indique oi-dessus. On seche le tube et on lu. fait 
8U Wr une cuisson en atmosphere oxydante a 

15 On C obtient ainsi sur les tubes une couch, 
d'epaisseur 20 a 30 microns et de d.ametre 
moyen de pores 1 micron. rmjc he une 

On depose ensuite sur cette couche une 
deuSeme'couche a porosite fine par une ^opera- 
tion supplemental d'engobage avec une sus 
pens on" de particules d'alumine d'un ^ diametre 
moyen de 0,5 pm, suivie d'un sechag et d une 
cuisson en atmosphere oxydante a 1300 C On 
^htipnt ainsi une 3eme couche dont I epaisseur 
St de 20 ^30 pm et le diametre moyen des pores 

^inmine Ces plaques sont des d.sques d un 

nortent chacun 19 trous disposes en deux cou 
bonnes concentriques autour d'un trou , centra Ue 
out formant un motif hexagonal ou la dist ance 
Intra les axes des trous est de 12.5 mm. Le dia 
me re des trous est de 10.5 mm sur la rnoitie . de 
Z) longueur, et 7 mm sur I'autre , mo. je. .\m jur- 

dans un carter metallique appropne. 

STment f iltrant est obtenu en »~mWarrtW 
membranes tubulaires et deux plaques d extre 
mitTde Ta fapon suivante: On prepare une barbo- 
21 *Zls concentree contenant 40% en volume 
d'une 7oudre minerale ayant la composition sui- 
vante(en%enpoids): 
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72% 
14% 
4% 
4,5% 
3% 
2,5% 
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- Si0 2 

- Al 2 0 3 

- MgO. 

- CaO 

- K 2 0 

- Na 2 0 . . 
La composition de la barbotine 

est (en % en poids) ^ % 
Poudre minerale ^ 

Emulsion d'acetate de polyvinyie dans 7% 
I'eau (a50%d'extraitsec) 

Saviscosite est de 3 poises. 
On garnit la zone de contact entre les tubes e t 
les rebords des trous des plaques au moyen de 
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cette barbotine, on seche, et on cuit a environ 
1300°C en atmosphere oxydante. La partie mine- 
rale de la barbotine subit pendant cette cuisson 
une fusion partielle pendant laquelle elle reste 
tres visqueuse mais s'ecoule assez pour remplir 
par capillarite d'une part les espaces entre les 
tubes et les plaques d'extremite, d'autre part la 
porosite des tubes sur une longueur d'environ 6 a 
8 mm a partir de leur extremite. 
L'element filtrant ainsi obtenu 

- resiste a la corrosion par les acides et les 
bases courants, les oxydants et les solvants orga- 
nique; 

- supporte des differences de pression de 10 
bars entre les deux parois des membranes tubu- 
laires, et cela dans les deux sens, ce qui permet 
d'effectuer son decolmatage par mise sous pres- 
sion de son cote exterieur; 

- permet la filtration de gaz jusqu'a 1000°C; 

- a un seuil de filtration de 0,2 jim. 

Exemple 2 

On prepare des membranes tubulaires en alu- 
mine poreuse d'un diametre interieur de 15 mm, 
d'une epaisseur de 2 mm et d'une longueur de 
800 mm par le.procede mentionne a Texemple 1, 
en s'arretant toutefois au stade de la seule cou- 
che-support. 

Ces membranes ont dont un diametre moyen 
de pore de 15 u.m. 

On prepare par ailleurs par un procede connu 
de pressage, puis cuisson, des plaques d'extre- 
mite en une composition ceramique contenant 
97% d'alumine. Ces plaques sont des disques 
d'un diametre de 140 mm, d'une epaisseur de 
15 mm, qui sont traverses de 19 trous disposes en 
un motif hexagonal comme dans I'exemple pre- 
cedent, la distance entre les axes des trous etant 
de 23 mm. Chaque trou comporte une partie cy- 
lindrique d'un diametre de 19,5 mm et d'une lon- 
gueur de 10 mm ou s'emboitera un tube, suivie 
d'une partie cylindrique d'un diametre de 15 mm 
et d'une longueur de 5 mm qui prolongera la sur- 
face interieure du tube apres montage. 

Le montage s'effectue comme suit: 

- On prepare une barbotine contenant 40% en 
volume de particules d'alumine d'un diametre 
moyen de 3 microns en la defloculant au maxi- 
mum au moyen d'un tensio-actif approprie tel 
que par exemple le «Darvan C» de la firme Poly- 
plastic, ajoute a raison de 1%en poids par rapport 
a I'alumine. 

La composition de cette barbotine est (en % en 
poids) 

Alum in e 69% 
DarvanC 0,7% 
Carbowax 4000 (Union Carbide) 5% 
Eau 25,3% 

- Une des plaques d'extremite etant posee a 
plat, la partie des trous qui a un diametre de 
19,5 mm etant disposee vers le haut, on garnit de 
cette barbotine tres consistante I'epaulement qui 
fait la transition entre les deux surfaces cylindri- 



ques de chaque trou et on met en place les tubes 
en veillant a bien ecraser le volume de barbotine 
situe entre I'epaulement du trou et I'extremite de 
chaque tube de facon a realiser un bon contact. 
5 - On retourne le faisceau de tubes assemble 

sur sa plaque d'extremite,- et on opere de erne 
pour ('assemblage de I'autre extremite des tubes 
dans les trous de la deuxieme plaque d'extremite. 

- On seche et on consolide les raccords par 
w une cuisson en atmosphere oxydante a 1 600°C. 

L'element filtrant obtenu, qui est entierement 
constitue d'alumine, possede d'excellentes pro- 
prietes de resistance a la corrosion et de resistan- 
ce mecanique. II permet la filtration de gaz 
15 chauds jusqu'a une temperature de 1500°C. Son 
seuil de filtration est de 1 5 microns. 

Exemple 3: raccords constitues par un ciment 
On prepare 19 membranes tubulaires en alumi- 
20 ne poreuse et deux plaques d'extremite en alumi- 
ne dense et etanche comme dans I'exemple 2. 

On assemble l'element filtrant comme dans 
I'exemple 2, mais en utilisant comme liant un ci- 
ment a base d'alumine et d'oxychlorure d'alumi- 
25 nium prepare comme suit: 

- On prepare une pate ayant la composition 
ponderale suivante: 

86% de poudre d'alumine alpha d'une granulome- 
30 trie etagee entre 0,5 et 5 urn, 

5% de solution d'oxychlorure d'aluminium a 
42%, 

9% d'eau; 

35 - on assemble la cartouche comme dans 

Texemple 2, en garnissant de cette pate I'epaule- 
ment qui fait la transition entre les deux surfaces 
cylindriques de chaque trou et en mettant en pla- 
ce les tubes de facon a bien ecraser le volume de 

40 cette pate situe entre I'epaulement du trou et 
I'extremite de chaque tube; 

- On fait durcir le ciment a I'oxychlorure d'alu- 
minium par un traitement de 8 heures a 40°C; 

- On consolide les raccords par une cuisson a 
45 1 200°C. 

L'element filtrant ainsi obtenu est entierement 
constitue d'alumine. 

Exemple 4: raccords constitues par un metal 

50 On prepare 19 tubes identiques a ceux de 

i'exemple 2 et deux plaques d'extremite en alliage 
«Dilver P 1 » de la Societe Imphy, dont la compo- 
sition ponderale est de 54% Fe, 29% Ni, 1 7% Co, al- 
liage dont le coefficient de dilatation est tres voi- 

55 sin de celui de I'alumine. 

Ces plaques sont de forme identiques a celles 
de I'exemple 2, a la difference pres que les trous 
qui recevront les tubes ont un diametre de 
19,1 mm sur une longueur de 2 mm et un dia- 

60 metre de 1 5 mm sur le reste de la longueur. 

L'element filtrant est obtenu en assemblant 19 
membranes tubulaires et deux plaques d'extre- 
mite par un procede bien connu de brasage cera- 
mique-metal qui se deroule de la'facon suivante: 

65 - On metallise I'extremite des tubes (surfaces 
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interieure, exterieure et de chant) sur une lon- 
gueur de 4 mm par application d'une suspension 
de poudre d'alliage molybdene-manganese que 
I'on soumet a une cuisson reductrice a 1400°C. 

- Sur la couche metallique ainsi obtenue, on 
depose par un procede galvanochimique une 
couche de nickel d'une epaisseurde5 u.m. 

- On assemble I'element filtrant en emboTtant 
les 19 tubes dans ies trous des plaques d'extremi- 
te eten reliant la partie metallisee des extremites 
des tubes a la surface interieure des trous des 
plaques d'extremite par une brasure de composi- 
tion ponderaie 72% Ag et 28% Cu fondue par un 
traitement thermique a 780°C. 

On obtient ainsi un element filtrant a plaques 
d'extremite metalliques raccordees aux mem- 
branes tubulaires par des raccords metalliques. 

Les elements filtrants ci-dessus decrits peu- 
vent itre employes en filtration directe ou en fil- 
tration tangentielle. 

En filtration directe, une des plaques d'extremi- 
te est alors pleine, et ne sert qu'a maintenir me- 
caniquement les extremites fermees des tubes. 
En f ilration tangentielle, le fluide a filtrer entre par 
les trous de Tune des plaques d'extremite, le fil- 
trat passe a travers la membrane tubulaire, et le 
fluide non filtre sort par les trous de ia deuxieme 
plaque d'extremite. 

Ces elements filtrants presentent une resistan- 
ce chimique, une resistance mecanique et un ca- 
ractere refractaire. lis permettent de filtrer des li- 
quides ou des gaz corrosifs, des solvants, des 
oxydants, etc, et peuvent etre nettoyes avec des 
liquides corrosifs, soit pour les decolmater, soit 
pour les steriliser avant emploi. lis permettent 
une filtration avec des differences de pression 
considerables entre fluide a filtrer et filtrat. Dans 
le cas ou Ton veut les decolmater par application 
d'une pression inverse, il n'y a pas de risque de 
decoller les couches poreuses les plus fines, lis 
permettent enfin de filtrer des liquides ou des gaz 
tres chauds. 

Revendications 

1. Element de filtration comprenant au moins 
une plaque d'extremite non poreuse (1, 2) en ce- 
ramique, en carbone, en verre, en metal ou en 
matiere synthetique, percee de trous, et une plu- 
rality de tubes (3, 4) en ceramique poreuse ou en 
carbone poreux r fixes dans les trous de la plaque 
d'extremite par I'intermediaire de raccords (5, 6, 
7, 8) en un materiau remplissant des espaces 
entre 1'extremite des tubes et les trous de la 
plaque d'extremite, caracterise en ce que ce ma- 
teriau est choisi dans le groupe forme par un 
email, un verre, une matiere ceramique frittee, du 
carbone, un ciment, et un metal. 

2. Element selon la revendication 1, caracteri- 
se par le fait que le materiau colmate les pores de 
la zone (10) de I'extremite des tubes a la hauteur 
de la plaque d'extremite. 

3. Element de filtration selon Tune des reven- 
dications 1 si 2, caracterise en ce que le diametre 
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interne de chaque tube est egal au diametre 
interne du trou correspondant de la plaque d'ex- 
tremite, et en ce que I'extremite du tube est dis- 
posee dans un epaulement (13, fig. 2) de la 
5 plaque du cote interne de I'element. 

4. Element de filtration selon Tune des reven- 
dications 1 et 2, caracterise en ce que le diametre 
externe de chaque tube est legerement inferieur 
au diametre interne du trou correspondant de la 

10 plaque d'extremite, et en ce que ce dernier com- 
prend du cote externe de I'element un epaule- 
ment (16, fig. 4) qui est egalement rempli par le 
materiau (17) du raccord, 

5. Element de filtration selon Tune des reven- 
15 dications 1 a 4, caracterise par le fait que les 

tubes comprennent au moins deux couches pre- 
sentant des diametres de pores differents, une 
couche epaisse a pores relativement gros et au 
moins une couche plus mince a pores plus fins. 

20 6. Element de filtration selon la revendication 
5, caracterise par le fait que le diametre moyen 
des pores de la couche epaisse est compris entre 
2 et 50 jim, celui de la couche la plus fine etant 
compris entre 0,002 et 40 urn. 

25 7. Element de filtration selon Tune des reven- 
dications 5 et 6, caracterise en ce que (a couche a 
pores plus fins (3B, 3C, 3D, fig. 5) vient recouvrir 
la surface de chant de I'extrernite du tube ainsi 
qu'une partie de la surface externe de cette ex-. 

3f tremite. 

8. Procede de fabrication d'un element de fil- 
tration selon I'une des revendications 1 a 7, dans 
lequel le raccord est en un email ou un verre, ca- 
racterise en ce qu'apres avoir introduit les extre- 

35 mites des tubes dans les trous d'une plaque d'ex- 
tremite, et rempli au moins en partie I'espace 
subsistant entre chaque tube et la plaque d'une 
barbotine tres concentree d'une poudre de 
I'email ou du verre, on soumet la zone des extre- 
me mites des tubes et de la plaque a une cuisson en- 
trainant une fusion au moins partielle de I'email 
ou du verre et le remplissage par capillarite, par 
cet email ou ce verre, de la totalite de cet espace 
et des pores des extremites des tubes au vols'ma- 
45 ge de la plaque. 

9. Procede selon la revendication 8, caracteri- 
se en ce que Con colmate au cours d'une premie- 
re cuisson les pores des extremites des tubes en- 
tourees de la barbotine, avant de remplir au 

50 moins en partie I'espace subsistant entre chaque 
tube et la plaque de la barbotine et de soumettre 
la zone des extremites des tubes et de la plaque a 
la cuisson. 

10. Procede de fabrication d'un element de fil- 
55 tration selon I'une des revendications 1 a 7, dans 

lequel le raccord est en une ceramique frittee, ca- 
racterise en ce qu'apres avoir introduit les extre- 
mites des tubes dans les trous de la plaque d'ex- 
tremite, et rempli I'espace subsistant entre 
60 chaque tube et la plaque d'une barbotine d'une 
poudre de la ceramique, on soumet la zone des 
extremites des tubes et de la plaque a un traite- 
ment thermique assurant le frittage de ia matiere 
ceramique. 

65 11. Procede de fabrication d'un element de fil- 
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tration seion Tune des revendications 1 a 7, dans 
lequel le raccord est en une ceramique frittee, ca- 
racterise en ce qu'apres avoir introduit les extre- 
mites des tubes dans les trous de la plaque d'ex- 
tremite et rempli I'espace subsistant entre 5 
chaque tube et la plaque d'une matiere qui peut 
etre decomposee par chauffage pour devenir un 
materiau ceramique, on soumet la zone des ex- 
tremites des tubes et de ia plaque a un traitement 
thermique assurant la formation du materiau ce- W 
ramique et son frittage. 

12. Procede selon Tune des revendications 8 a 
11, caracterise en ce que Ton repete a plusieurs 
reprises les operations de remplissage de I'espa- 
ce subsistant entre chaque tube et la plaque et de 15 
traitement thermique jusqu'a obtenir une etan- 
cheite parfaite de la jonction entre les tubes et la 
plaque. 

Patentanspruche 20 

1. Filterelement, das mindestens eine nicht- 
porose" Endplatte (1, 2) aus Keramik, Kohjenstoff, 
Glas, Metall oder au s ein em Kunststoff, in die Lo- 
cher gebohrt sind; und eihe Vielzahl yon Rohren 25 
(3, 4) aus pqroser Keramik oder . aus porosem 
Kqhlenstoff aufweist, die in den Lochern der End- 
platte uber Anschlusse ^J^'Sj'aus einem Ma- 
terial befestigt sind, das die Raume zwischen 

dem Ehde der Rohre und "den Lochern der End- \ 30 
platte ausfujlt; dadurch gekennzeichnet, dass 
dieses Material aus der Gruppe ausgewahlt wird, 
die aus einem Email, einem Glas, einem gesinter- 
ten Keramikmaterial, Kohlenstoff, Zement und 
einem Metall gebildet wird. 35 

2. Element nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass das Material die Poren des Be- 
reichs (TO) des Endes der Rohre in Hone der End- 
platte verschliesst. 

3. Filterelement nach einem der Anspruche 1 40 
und 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Innen- 
durchmesser jedes Rohres gleich dem Innen- 
durchmesser des entsprechenden Lochs der 
Endplatte ist und dass das Rohrende an einer 
Schulter (13, Fig. 2) der Platte auf der Innenseite 45 
des Elements liegt. . 

4. Filterelement nach einem der Anspruche 1 
und 2, dadurch gekennzeichnet, dass der Aus- 
sendurchmesser jedes Rohres geringfugig klei- 

ner ist als der Innendurchmesser des entspre- 50 
chenden Lochs der Endplatte und dass dieses 
letztere auf der Aussenseite des Elements eine 
Schulter (16, Fig. 4) aufweist, die ebenfalls mit 
dem Anschlussmaterial (17) gefullt ist. 

5. Filterelement nach einem der Anspruche 1 55 
bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Rohre 
mindestens zwei Schichten mit unterschiedli- 
chem Porendurchmesser aufweisen, eine dicke 
Schicht mit relativ grossen Poren und minde- 
stens eine dunnere Schicht mit feineren Poren. 60 

6. Filterelement nach Anspruch 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der mittlere Durchmesser der 
Poren der dicken Schicht zwischen 2 und 50 urn 
und der der dunneren Schicht zwischen 0,002 

und 40 \im liegt. 65 



7. Filterelement nach einem der Anspruche 5 
und 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Schicht 
mit dunneren Poren (3B, 3C, 3D, Fig. 5) die 
Schnittkante des Rohrendes und etnen Teil der 
ausseren Oberflache dieses Endes bedeckt. 

8. Verfahren zur Herstellung eines Filterele- 
ments nach einem der Anspruche 1 bis 1, bei dem 
der Anschluss aus Email oder einem Glas ist, da- 
durch gekennzeichnet, dass zuerst die Enden der 
Rohre in die Locher einer Endplatte eingefuhrt 
und zumindest zum Teil der zwischen jedem Rohr 
und der Platte verbleibende Raum mit einer sehr 
konzentrierten Masse aus einem Email- oder Glas- 
pulver gefullt wird, ehe der Bereich der Rohr- 
enden und der Platte einer Erhitzung unterzogen 
wird, die ein zumindest parttelles Schmelzen des 
Emails oder des Glases bewirkt,.wobei sich der 
gesamte Zwischenraum und die Poren der Rohr- 
enden in der Nahe der Platte durch Kapillaritat 
mit diesem Email oder diesem Glas fullen. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass wahrend eines ersten Erhit- 
zens die Poren der von der Masse umgebenen 
Rohrenden verstopft werden, ehe der verbleiben- 
de Bereich zwischen jedem Rohr und der Platte 
mit der Masse gefullt und ehe der Bereich der 
Rohrenden und der Platte der Erhitzung unter- 
worfen wird. 

10. Verfahren zur Herstellung eines Filterele- 
ments gernass einem der Anspruche 1 bis 7, bei 
dem der Anschluss aus.gesinterter Keramik be- 
steht, dadurch gekennzeichnet, dass zuerst die 
Enden der Rohre in die Locher der Endplatte ein- 
gefuhrt werden und der verbleibende Raum zwi- 
schen jedem Rohr und der Platte mit einer Masse 
aus einem Keramikpulver gefullt wird und dass 
dann der Bereich der Rohrenden und der Platte 
einer Warmebehandlung unterzogen wird, die 
das Sintern des Keramikmaterials bewirkt. 

11. Verfahren zur Herstellung eines Filterele- 
ments nach einem der Anspruche 1 bis 7, bei dem 
der Anschluss aus einer gesinterten Keramik be- 
steht, dadurch gekennzeichnet, dass zuerst die 
Rohrenden in die Locher der Endplatte eingefuhrt 
und der verbleibende Raum zwischen jedem 
Rohr und der Platte mit einem Material gefullt 
wird, das durch Erhitzen zersetzt werden kann, 
um ein Keramikmaterial zu werden, worauf der 
Bereich der Rohrenden und der Platte einer War- 
mebehandlung unterzogen wird, die die Bildung 
des Keramikmaterials und seine Sinterung be- 
wirkt. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 
11, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Schritte des Fullens des zwischen jedem Rohr 
und der- Platte verbleibenden Raums und der 
Warmebehandlung mehrere Male wiederholt, bis 
man eine perfekte Dichtheit der Verbindung zwi- 
schen den Rohren und der Platte erreicht. 



Claims 

1. A filter element comprising at least one non 
porous end plate (1, 2) made of a ceramic, car- 
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bon, glass, metal or synthetic material pierced by 
holes, and a plurality of tubes (3, 4) made of po- 
rous ceramic or porous carbon material, fixed in 
the holes of the end plate through connections (5, 
6, 7, 8) of a material which fills the spaces be- 
tween the end of the tubes and the holes of the 
end plate, characterized in that this material is 
chosen from the group constituted by an enamel, 
a glass, a sintered ceramic material, carbon, a ce- 
ment and a metal. 

2. An element according to claim 1 ,' character- 
ized in that the material closes the pores over an 
end region (10) of the tubes at the level of the end 
plate. 

3. A filter element according to one of claims 1 
and 2, characterized in that the inside diameter of 
each tube is equal to the inside diameter of the 
corresponding hole in the end plate, and in that 
the end of the tube is disposed in a shoulder (13, 
fig. 2) of the plate on the inside of the element. 

4. A filter element according to one of claims 1 
and 2, characterized in that the outside diameter 
of each tube is slightly smaller than the inside 
diameter of the corresponding hole of the end 
plate, and in that the latter comprises on the out- 
side of the element a shoulder (16, fig. 4) which is 
equally filled with the material (17) of the connec- 
tion. 

5. A filter element according to one of claims 1 
to 4, characterized in that the tubes comprise at 
least two layers having pores of different diame- 
ters, a thick layer with relatively large pores and 
at least one thin layer with smaller pores. 

6. A filter element according to claim 5, char- 
acterized in that the average diameter of the 
pores of the thick layer lies in the range of 2 to 
50}im and the average diameter of the pores in 
the thinner layer lies in the range of 0,002 to 
40 u,m. 

7. A filter element according to one of claims 5 
and 6, characterized in that the layer with finer 
pores (3B, 3C, 3D, fig. 5) extends over the cut sur- 
face at the end of the tube as well as over a part 
of the outside surface of this end. 

8. A method of manufacturing a filter element 
according to one of claims 1 to 7, in which the 
connection is of an enamel or a glass, character- 
ized in that after having introduced the ends of 
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the tubes into the holes of an end plate and filled 
at least partially the residual interspace between 
each tube and the plate with a highly concentrat- 
ed clay of an enamel or glass powder, the area of 
5 the ends of the tubes and the plate are submitted 
to a baking process causing an at least partial 
melting of the enamel or the glass and the filling 
by capillary effect of all of this space and the 
pores of the ends of the tubes near the plate, with 
W this enamel or this glass. 

9. A method according to claim 8, character- 
ized in that during a first baking step, the pores of 
the ends of the tubes surrounded by filler materi- 
al clay are sealed, and then the space remaining 

15 between each tube and the plate is filled at least 
partially with the clay.and the area of the ends of 
the tubes and the plate are submitted to the bak- 
ing process. 

10. A method for manufacturing a filter e!e- 
20 ment according to one of claims 1 to 7, in which 

the connection is made of a sintered ceramic ma- 
terial, characterized in that after having intro- 
duced the ends of the tubes into the holes of the 
end plate and after having filled the interspace 
25 subsisting between each tube and the plate with 
a clay of a ceramic powder, the area of the ends 
of the tubes and of the plate is submitted to a 
thermal treatment ensuring the sintering of the 
ceramic material. 
30 11. A method for manufacturing a filter ele- 
ment according to one of claims 1 to 7, in which 
the connection is made of a sintered ceramic ma- 
terial, characterized in that after having intro- 
duced the ends of the tubes into the holes of the 
35 end plate and after having filled the interspace 
subsisting between each tube and the plate with 
a material which can be transformed through 
heating into a ceramic material, the area of the 
ends of the tubes and of the plate is submitted to 
40 a thermal treatment ensuring the formation of 
the ceramic material and its sintering. 

12. A method according to one of claims 8 to 
11, characterized in that the operations of filling 
the interspace subsisting between each tube and 
45 the plate and of the thermal treatment are re- 
peated several times until a perfect sealing of the 
junction between the tubes and the plate is ob- 
tained. 

50 
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